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Verfahren und Vorrichtung zur kontinuierlichen Her- 
stellung von Fal lungs- und Trankungskatalysatoren. 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren und 
eine Vorrichtung zur kontinuierlichen Herstellung von 
Fal lungs- und Trankungskatalysatoren. 

Im allgemeinen werden Fal lungs- und Trankungskataly- 
satoren chargenweise in RUhrwerksbehaltern hergestellt. 
Dieses diskontinuierliche Verfahren ist mit technischen 
und okonomischen Nachteilen verbunden. Erf ahrungsgemass 
ist die Einhaltung gleicher Produktionsbedingungen bei 
einem Chargenbetrieb von vielen nicht immer Uberschau- 
baren Faktoren abhangig. Dadurch kann die erf orderliche 
Gleichmassigkeit der Produktqualitat nicht nur nicht 
eingehalten werden, sondern es miissen auch Fehlchargen 
in Kauf genommen werden. Ausserdea sind die MOglichkei- 
ten zur Autonatisierung sowie zur Steigerung der Arbeits- 
produktivi tat durch Reduzierung der manuellen Tatigkeit, 
die teilweise unter gesundhei tsschadlichen Bedingungen 
ablauft, ausserst begrenzt. 

Es ist daher Zweck der Erfindung r Katalysatoren einer— 
seits durch Tr&nkung von irgendwelchen Tragern ait belie- 
bigen Netallsalzlosungen und andererseits durch Fal lung 
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von schverlosl ichen Verbindungen aus entsprechenden 
Metal lsal zlosungen mit und ohne i rgendwelchen Tragern 
auf kont inui erl ichem Vege herzustel len. 
Verfahren und Vorrichtung eraoglichen: 

a) eine optiraale Vahl der ftir den jeweiligen Einsatz- 
zweck des Katalysators giinstigaten Herstellungs- 
paraaeter (Temperatur bzw. Teaperaturprof il , pH-Wert, 
Fallzonenabstuf ung, Konzentration des aktiven Metal- 
les etc. ) f 

b) eine schnelle und unproblemati ache Uastellung der 
Produktion auf verschiedene Katalysator typen, 

c) Kapazi tatsanderungen ohne verf ahrens techni sche Ri- 
slken mit ainiaalea Auf wand, 

d) eine Verringerung der aanuellen Arbeit und eine 
Verbesserung der Susseren Arbei tsbedingungen ait 
der MSglichkeit , das ganze Verfahren zu autoaati- 
sleren, 

e) die Entfernung des die katalytische Aktivitat hau- 
fig negativ beeinf lussenden Fallungsai ttels auf 
wirtschaf tliche Weise (kontinuierliche Vaschung 
vor der Trocknungsstuf e) . 

Das Verfahren und die Vorrichtung gestatten, aus Metall- 
salzlbsungen durch kontinuierliche Zugabe von sogen. 
Katalysa*«rtr&gern in jeder gewttnschten Nenge durch Ad- 
sorption bzw. durch Flxierung ait Hilfe eines Fallungs- 
ai ttels in einer gezielten Ffillzonenabstuf ung bei kon- 
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8 tenter bzw. bei steuerbarer Tempera turf iihrung homogen 
geschaffene Katalysatoren unterschiedlichster Art und 
Konzentration kontinuierlich herzustellen. 

Die Vorrichtung wird erganzt durch eine kontinuierliche 
Filtration und mehrstufige Waschung zwecks Entfernung 
von F&llungsmi tteln aus den Katalysatormassen, 

- Erf indungsgemass wird die Fallzonenabstuf ung, die u. 
a, fiir die Art und Ausbildung der Partikel und fur 
die Aktivitat des Katalysators entscheidend ist, durch 
den Einbau von Trennwanden in die Fall— bzw. Adsorp- 
tionsstrecke erreicht. Diese Einbauten erzielen auf 
engstem Raum die Wirkung einer aus mehreren Rtihrge- 
fassen bestehenden Riihrwerkskaskade , auf die anteil- 
massig eine oder mehrere Los ung en gegeben werden. Der 
Effekt kann vorteilhaft dadurch optimiert werden, dass 
die Zuf iihrung einer L&sung iiber eine Art Brause erfolgt. 

- Erf indungsgemass erfolgt die homogene Beauf schlagung 
des Katalysatortragers vor und/oder nach der eigent- 
lichen Reaktionsstrecke nit Hilfe eines Ruhrwerkes (z. 
B. mit einer Paddelschnecke) . 

- Erf indungsgemass wird die Tenperaturfiihrung der zuge- 
gebenen Lb sung en durch gesteuerte Erwarmung in Warme- 
tauschern und die Einstellung eines Tempera turniveaus 
innerhalb der Reaktionsstrecke durch Mantelbeheizung 
erreicht, die gegebenenf alls in Zonen verschiedener 
Tempera tur aufgeteilt werden kann. 

- Erf indungsgemass kann die Kapazitat der Vorrichtung bzw. 
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die Reaktionszel t unter jeweils genau definierten 
Bedlngungen durch Variieren des Instandes der gesas- 
ten Reaktionsstrecke bzw. ihrer Teilelemente verttn- 
dert warden. 

Erf indungsgentiss kann die Automa tisierung dadurch 
erreicht werden, dass die Zugabe der Ltfsungen zur 
Herstellung von Trttnkungskatalysatoren bei relner 
Adsorption liber die Lei tfahigkei t und zur Herstellung 
von Trankungskatalysatoren mit alkali scher Pixlerung 
des aktiven Metalles auf den Trfiger sowie zur Herstel- 
lung von Fallungskatalysatoren Uber eine PH-Regelung 
gesteuert werden kann. Erfolgt die Fixierung bzw. Pttl- 
lung der die kataly t i schen Eigenschaf ten beeinf 8 8 en- 
den Metalle durch Zugabe anderer die Schwerlttslichkei t 
derselben bewirkende Reagenzltisungen, so kann die Steu- 
erung ebenfalls Uber die Leitffthigkei t vorgenouen 
werden. 

Erf indungsgea&ss besteht die Vorrlchtung zum kontinu- 
ierlichen Herstel lungsverf ahren fiir Ffetl lungs- und 
Trttnkungskatalysa toren aus den ReaktlonsbehMlter Bit 
RUhrwerk und den dargelegten Einbauten sowie mit sei- 
nen Dosier-, Beheizungs- und Autonatisierungsntfglich- 
keiten. Erganzt wird die Vorrlchtung durch eine konti- 
nulerliche Filtration und gegebenenf alls durch eine 
kontinuierliche Auswaschung des Ftil lung sal ttels* Die 
welteren Bearbei tungsstuf en wie Trocknung und gegebe- 
nenfalls Reduktion und Stabili sierung werden in an sich 
bekannter Veise durchgefUhrt . Die Waschung kann z.B. 
auf hintereinandergeschalteten Drehfiltern erfolgen, 
zwischen die zur Wiederaufaaischung des Fil terkuchens 
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zwecks Aufgabe auf das nachste Filter Maiscben einge- 
setzt werden. 

Durch die Erfindung konnen in einer Vorrichtung sowohl 
Fal lungs- als auch Trankungskatalysatoren hergestellt 
werden.. Durch die geschlossene Bauweise ergibt sich ne- 
ben der Verbesserung der Arbeit splatzbedingungen ausser- 
dem, dass Fal lung en auch unter Druck, d.h. bei Tempera- 
turen oberhalb 100° C durchgefiihrt werden konnen. Durch 
Variation von Tempera tur, Konzentration, Reaktionszei t 
und Art des aktiven Metalles und seines Tragers konnen 
Katalysatoren unterschiedlichster Konvenienz produziert 
werden. Infolge der besonders einfach durchzufiihrenden 
Reinigung der Vorrichtung werden Totzeiten beim Produkt- 
wechsel vermindert . Die Verringerung von manueller Tatig- 
,keit sowie die Nutzuhg der Automatisierungsmoglichkei ten 
lassen die Personalkosten erheblich sinken. Da mit der 
Vorrichtung die Katalysatoren unter reproduzierbaren 
Standardbedingungen hergestellt werden konnen, werden 
durch Fehlchargen verursachte Kosten eingespart. Die. Ein- 
fiihrung einer kontinuierlichen Auswaschung des anhaf ten- 
den Fallungsai ttels im Gegenstroa gestattet, den Wasch- 
wasserverbrauch um 50 % zu senken, ohne dass Kosten fiir 
Stapelbehalter entstehen. Die Erfindung legt sosit ein 
besonders wirtschaf tliches Verfahren zur Herstellung von 
Fal lungs- und Trankungskatalysatoren dar. 

Anhand eines Beispieles soil die Herstellung eines Ni- 
Fallungskatalysators gezeigt werden: 

Ni (N0^) 2 -Lbsung (1) und Soda-Ldsung (2) werden Uber Pum- 
pen (3) dosiert, in Warmetauschern (k) auf die gewtinschte 
Temperatur gebracht und in die Vorrichtung (5) geleitet. 
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In der Fallzone (6), die hier z.B. mit rotierenden Trenn- 
wanden ausgestattet ist, wird eine gezielte Fallzonenab- 
stufung erreicht. Aus einem Mischer (10) wird iiber ein 
Zellenrad (ll) die gewiinschte Menge Katalysatortrager in 
eine Anmai schschnecke (12) dosiert und dort mit Wasser (13) 
zu einer Suspension angemacht. Dieser Katalysatortrager 
wird im Anschluss an die Fallzone in die FKllapparatur ge- 
geben und mittels eines Ruhrwerkes (7) honogen mit der Ka- 
talysatormasse beauf schlagt . Das fiir die Fallung erforder- 
liche Temperatur-Niveau wird iiber die Man telbeheizung (8) 
der Vorrichtung eingestellt bzw. gehalten. tlber einen in 
der Hohe vers tel lbaren Auslauf (9) kann der Instand der Ap- 
paratur und dam it die Kapazitat dieser Vorrichtung variiert 
werden. Die Fal 1 suspension wird iiber eine Pumpe (Ik) zur 
Laugenabf iltration mittels z.B. eines Drehfilter (15) ge- 
pumpt. Nach Anmai schung mit Waschwasser (16 9 20) in Maischen 
(I7 t 19) wird der Katalysator auf z.B. weiteren Drehfiltern 
(18, 21) bis auf den gewiinschten Endwert an Alkali gewaschen. 
Danach erfolgen die weiteren Bearbei tungsstuf en wie Trocknen, 
Reduzieren, Stabi 1 isieren etc. (22) in an sich bekannter 
Weise. 



409817/09A9 



Patentanspriiche 

1, Verfahren und Vorrichtung zur kontinuierlichen Her- 
stellung von Fallungs- und TrSnkungskatalysatoren , 
wobei Fallungskatalysatoren mit und ohne Trager und 
Trankungskatalysatoren mit und ohne chemische Pixie- 
rung der aktiven Metalle erhalten werden konnen. 

2, Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzei chnet , 
dass in einem speziellen Reaktor liber eingebaute 
Trennkammern die Wirkung einer Ruhrwerkskaskade 
erzielt wird, in der eine gezielte Fallzonenabstu- 
fung vorgenommen werden kann. 

3, Verfahren nach Anspruch 1 und 2 dadurch gekennzeich- 
net, dass gegebenenf alls die der gewiinschten Metall- 
konzentration des Katalysators entsprechende Menge 
an Tragermaterial kontinuierlich in den Reaktor ge- 
geben wird. 

Verfahren nach Anspruch 1 bis 3 dadurch gekennzei ch- 
net, dafi mittels eines in den Reaktor eingebauten 
waagerechten Ruhrwerkes eine homogene Beauf schlagung 
des Tragermaterials mit einer Metallbsung oder mit 
einer Ausfallung von katalytisch wirksamen Metallen 
bzw. ihrer Verbindung erfolgt. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4 dadurch gekennzeich- 
net, dass liber eine Variation des Instandes des zur 
Fallung oder zur Adsorption eingesetzten Reaktors die 
Kapazitat desselben bzw. die Reaktionszeit innerhalb 
desselben geandert werden kann. 
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6. Verfahren nach Anspruch 1 bis 5 dadurch gekennzeich- 
net, dass iiber die Durchlauf erhi tzer ftir die verwen- 
deten Losungen und liber die Mantelbeheizung jedes ge- 
wunschte Temperaturprof il reproduzierbar eingestellt 
und auf rechterhalten werden kann.. 

7. Verfahren nach Anspruch 1 bis 6 dadurch gekennzeich- 
net, dass die Automatisierung der im Reaktor vorge- 
nommenen Prozesse uber ein vom PH-Wert bzw. von der 
Leitfahigkeit abhangige Regelung erfolgen kann. 

8. Verfahren nach Anspruch 1 bis 7 dadurch gekennzeich- 
net, dass im Anschluss an die kontinuierliche Afefil- 
tration der Mutterlauge erf orderlichenf alls eine kon T 
tinuierliche Auswaschung des Fallungsmi ttels Uber z.B 
Drehfilter mit vorgeschalteten Maischen moglich ist, 
wobei die Auf enthal tszei t in den Maischen, die erfor- 
derliche Waschwassermenge sowie die zulassige Scher- 
beanspruchung in den Maischen auf den jeweiligen Ka- 
talysatortyp abgestimmt sein mlissen. 
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